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Prepn. of oil-in-water emulsion - comprises emulsifying mixt. of polar oil, nonionic emulsifier, 
interface moderator e.g. tocopherol in water for use in cosmetic compsn. 

Patent Number : DE4140562 

DE4M0J62 A Prepa of an oil-in-water emulsion comprises emulsifying in 8-85 wt.% water at a temp above the rn.pt of the mixt. of components (A)- 
rm coZTsing (A) 10-90 wt.% of a polar oil with (B) 0.5-30 wl.% of a nonionic emulsif.er of HLB-value 10-18, (C) 0-30 wt % o f a co- 
emuS fromT22C.Hpha.ic alcohols or partial ester of 3^C polyoU with 12-22C faHy acids, and (D) 0.01-50 (0.1-30, esp. 0.5-15) wt% of an 
interface-moderator from tocopherols and 16-20C guer-beta-alcohol and steroids with 1-3 OH gps. 

^ITmu^on is then heated at a temp within or above the phase .nversion temp, range (or the emuls>on ,s prepd a. that temp.) and the emulsion 
is then cooled to a temp, below the phase inversion temp, and opt diluted with water. ,„,„.,„„;„ 
Cn.erface-modera.or is pref alpha-.ocopherol or 2-octyModecanol. The polar oil .n (A) pref has a dtpole moment above 1.96 D, pref. 2.0-3.6 D. 

US^ADVAotIgE 8 - A^ne'ly dispersed, storage Sable emulsion is obtd. which is used in skin- and body care formulations, as a cool lubricant and 

EpS^Se^f^^r^C^f oil-n-water emulsions of polar oil component (A. characterised in that (A) 10 to 90% by weight of a 
Llat oZ~£Ze ZZL wtth (B) o.5 .0 30% by weight of a noruonic emulsif.er havtng an HLB value of .0 to 18 and (C) 0 to 30% by weight 
^mulsX from the group of fatty alcohols containing 12 ,0 22 carbon atoms or partial esters of po.yols conttinmg 3 to 6 carbon atoms wuh fatty 
a^nU^nTn to 22 carbon atoms and (D) 0.01 to 30% by weight of an interfacial moderator selected from the group of tocopherols, Guerbet 
a fohols^on^g 16 toTo c*rbon atoms or a steroid contaming 1 to 3 OH groups in, he presence of 8 ,0 85% by we.gh. of water a, a tempers 
atet L mlns point of the mixture of components (A) to (D) and the emulsion is heated to a temperature wthtn or above the phase mvers.on 
Umr^rlrTS "Tlhe emu.sion is prepared a, that temperature - and is then cooled .0 a temperature below the phase mvers.on temperatuxe range 
and optionally further diluted with water. (Dwg 0/0) 
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@ Verfahren zur Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen 

{§) Femdisperse und langzeitstabile Ol-tn-Wasser-Emulsionen 
auf Basis von Olmischungen mit einem hohen Anteil an 
polaren Olkomponenten lassen sich dadurch herstellen, dafi 
man 

(A) 10 bis 90 Gew.-% eines polaren Olkdrpers mit 

(B) 0,5 bts 30 Gew .-<*> ernes nichtionischen Emulators mit 
einem HLB-Wert von 10 bis 18 und 

|C) 0 bis 30 Gew-% eines Co-Emulgators aus der Gruppe 
der Fettalkohole mit 12 bis 22 C-Atomen oder der Partiale- 
ster von Poiyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit Fettsauren mit 12 
bis 22 C-Atomen und 

(D) 0,01 bis 50 Gew.-% eines Grenzftachen-Moderators, der 
ausgewahlt ist aus der Gruppe der Tocopherole, der Guerbe- 
talkohole mit 16 bis 20 C-Atomen oder eines Steroids mit 1 
bis 3 OH-Gruppen 

in Gegenwart von 8 bis 85 Gew Wasser bei einer 
■ Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des Gemisches 
f aus den Komponenten (A) bis (D) emulgiert und die 
Emulsion auf erne Temperatur innerhalb oder oberhalb des 
Phaseninversions-Temperaturbereichs erhitzt • oder die 
Emulsion bei dieser Temperatur herstellt - und dann die 
Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninver- 
stonstemperaturbereichs abkuhlt und gegebenenfalls mit 
Wasser wetter verdunnt. 
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• DE 41 40 562 Al 
Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen auf Basis von Olmischun- 
gen mit einem hohen Anteil an polaren Olkomponenten unter Bedingungen, die zu feindispersen und langzeit- 
5 stabilen Emulsionen ftihren. 

Es ist bekannt, daB Ol-in-Wasser-Emulsionen, fortan O/W-Emulsionen genanm, die mit nichtionischen Emul- 
gatoren hergestellt und stabilisien sind, beim Erwarmen eine Phaseninversion erleiden. Unter diesem Vorgang 
der Phaseninversion ist zu verstehen, daB bei hoheren Temperaturen die auBere, waBrige Phase zur inneren 
Phase wird. Dieser Vorgang ist in der Regel reversibel, das heiBi, daB sich beim Abkiihlen wieder der urspriingli- 

io che Emulsionstyp zuriickbildet. Es ist auch bekannt, daB die Lage der Phaseninversionstemperatur von vielen 
Faktoren abhangt, zum Beispiel von der An und dem Phasenvolumen der Olkomponente, von der Hydrophilie 
und der Struktur des Emulgators oder der Zusammensetzung des Emulgatorsystems, vergleiche zum Beispiel ff. 
Shinoda und H. Kunieda In Encyclopedia of Emulsion Technology, Volume I, P. Becher (Hrsg.), Verlag Marcel 
Decker, New York 1983, S. 337 ff. Es ist auch bekannt. daB O/W-Emulsionen, die bei oder wenig oberhalb der 

is Phaseninversionstemperatur hergestellt werden, besonders feindispers sind und sich durch Langzeit-Stabilitat 
auszeichnen. Demgegenuber sind solche Emulsionen, die unterhalb der Phaseninversionstemperatur hergestellt 
werden, weniger feinteilig, vergleiche S. Friberg.C Solans, J. Colloid Interface Science 1978(66) 367 f. 

F. Schambil, F. Jost und M. J. Schwuger berichten in "Progress and Colloid and Polymer Science" 1987 (73) 37 
uber die Eigenschaften kosmetischer Emulsionen, die Fettalkohole und Fettalkoholpolyglykolether enthalten. 

20 Dabei beschreiben sie, daB Emulsionen, die oberhalb der Phaseninversionstemperatur hergestellt wurden, eine 
niedrige Viskositat und eine hone Lagerstabilitat aufweisen. 

In den genannten Druckschriften wurden jedoch nur Emulsionen untersucht, deren Olphase ganz oder 
uberwiegend aus unpolaren Kohlenwasserstoffen bestehL Demgegenuber verhalten sich entsprechende Emul- 
sionen, deren Olkomponente ganz oder uberwiegend aus polaren Estern oder Triglyceridolen besteht, anders: 

25 entweder werden (a) trotz einer Phaseninversion keine feinteiligen, blauen Emulsionen gebildet, sondem grob- 
disperse weiBe Emulsionen oder aber es findet (b) im Temperaturbereich bis 100°C uberhaupt keine Phasenin- 
version statt. 

Die deutsche Patentanmeldung DE-OS-38 19 193 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung niedrigviskoser 

O/W-Emulsionen polarer Olkomponenten, das auf der Methode der Phaseninversionstemperatur (PIT-Metho- 
30 de) beruht. Nach der Lehre dieser Anmeldung werden Phaseninversionstemperaturen unterhalb 100°C dadurch 

erreicht, daB neben nichtionischen Emulgatoren weitere Co-Emulgatoren vorhanden sind. Es wurde jedoch 

gefunden, daB bei Olen mit einem Dipolmomem oberhalb von 1,96 D nach diesem Verfahren nur grobteilige 

Dispersionen zuganglich sind. Dies steht in Einklang mit der Publikation von T. Forster, F. Schambil und H. 

Tesmann, die die Emulgierung nach der PIT-Methode im Hinblick auf selbsiemulgierende Tenside und die 
35 Polaritat des zu emulgierenden Ols untersucht haben (International Journal of Cosmetic Science 1990 (12) 217). 

Auf Seite 222 fiihren die Autoren aus, daB das Vorliegen einer Phaseninversion keine Garantie daftir ist, dafl 

feinteilige und lagerstabile Emulsionen erhalten werden. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, ein verbessertes Verfahren zur Herstellung feindisperser und 

iangzcitstabiler O/W-Emulsionen auf Basis von Olmischungen mil einem hohen Anteil an polaren Olkomponen- 
40 ten zu entwickeln Insbesondere sollie ein Verfahren bereitgestellt werden. mit dem feindisperse und lagerstabile 

O/W-Emulsionen auf Basis von Olen mit einem Dipolmoment oberhalb von 1,96 D hergestellt werden konnen. 
Es wurde nun uberraschend gefunden, daB O/W-Emulsionen auf Basis polarer Olkorper und nicht ionise her 

Emulgatoren dann besonders feinteilig und langzeitstabil sind, wenn man eine Mischung aus polarem Ol, 

nichtionischem Emulgator und einem speziellen Grenzfiachen-Moderator auf eine Temperatur innerhalb oder 
45 oberhalb des Phaseninversions-Temperaturbereiches erhitzt — oder die Emulsion bei dieser Temperatur her- 

stellt - und dann die Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninversion-Temperaturbereiches 

abkuhlt und gegebenenfalls mit Wasser weiterverdunm. 
Gegenuand der Erfindung ist dah.er eir. Verfahren zur Hciiieilung von Oiin- wasser-Emulsionen von polaren 

Olkorpern (A), dadurch gekennzeichnei, daB man 

50 

A) 1 0 bis 90 Gew.-% eines polaren Olk6rpers mit 

B) 0,5 bis 30 Gew.-% eines nichtionischen Emulgators mit einem HLB- Wert von 10 bis 18 und 

C) 0 bis 30 Gew.-% eines Co-Emulgators aus der Gruppe der Fettalkohole mit 1 2 bis 22 C-Atomen oder der 
Partialester von Polyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit Fettsauren mit 1 2 bis 22 C-Atomen und 

55 D) 0.01 bis 50 Gew.-°/o eines Grenzflachen-Moderators. der ausgewahlt ist aus der Gruppe der Tocopherole, 

der Guerbetalkohole mit 16 bis 20 C-Atomen oder eines Steroids mit 1 bis 3 OH-Gruppen in Gegenwart 
von 8 bis 85 Gew.-% Wasser bei einer Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des Gemisches aus den 
Komponenten (A) bis (D) emulgiert und die Emulsion auf eine Temperatur innerhalb oder oberhalb des 
Phaseninversionstemperaturbereichs erhitzt - oder die Emulsion bei dieser Temperatur herstellt — und 

60 dann die Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninversions-Temperaturbereichs abkuhlt und 

gegebenenfalls mit Wasser weiter verdiinnt. 

Das erfindungsgemiBe Verfahren hat den Vorteil, daB besonders feinteilige, Emulsionen erhalten werden, die 
eine ausgezeichnete Lagerstabilitat aufweisen. Im Vergleich zum bekannten Stand der Technik, z. B. der DE-OS- 
65 38 19 193, wird dartiber hinaus die Phaseninversionstemperatur gesenkt, was in der Praxis wegen der damit 
verbundenen Energie-Einsparung besonders gunstig ist. 
Als polare Olkorper(A) eignen sich Mono- und Diester der allgemeinen Formeln (I), (II) u "d (III) 
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R'-COOR 2 (1) 
R 2_OOC-R 3 -COOR 2 (II) 
R'-COO-R^COOC-R 1 (HI) 



worm R' eine Alkvlgruppe mit 8 bis 22 C-Aiomen und R 2 eine Alkylgruppe mit 3 bis 22 C-Atomen und R 
A?k Cruppen mit 2 bis 16 C-A,omen bedeu.en und die m.ndes.ens 1 1 und hochstens 40 C Atome emhahen. 

0 & vom Typ der Mono- und Dies.er der Formeln (I). (II) und (111) smd als kosmetische und pharmaze .- 
«che OlkompMenten sow,e als Gleit- und Schitiiermiiielkomponemen bekannt. Umerj den Mono- und Dies ern 

se?M« t den bei Raum.empera.ur ,20'C) fliissigen Produkten d e g,6fl.e Bedeu.ung zu. Al Oikorpe 
eeeignete Monoester (1) smd z. B. die lsopropylester von Fettsauren mit 12-22 C-Atomen, w,e z. B 'sopropy 
mvrfsiat. Isopropylpalmi.at. IsopropylstearaL Isopropyloleat Andere geeignete Monoes( ;;/i n ^ z hv ^ e n ^ U ' y a " 
neara. n-Hexyllaurat. n-Decyloleat, Isooc.yls.earal, Isononylpalmitat, Isononyl-.sononanoat. 2-Ethylhex>l-pal- 
m" E.hvlhe vl-laurat, 2-Hexyldecyls.earat, 2-Oc.yldodecylpalmi.at.Oleylolea,. Oleyleruca,. Erucyloleat so- 
w ie Ester d " aus techni chen aliphauschen Alkoholgemischen und technischen ahphauschen Carbonsiuren 
e haSch 'sind z B. Ester aus gesattig.en und ungesattig.en Feltalkoho.en mil 12- 22 C-Atomen und gesa.ug en 
und urges tng en Fettsauren mit 12 -22 C-Atomen, w.e s,e aus tienschen und pflanzlichen Fetien zuganglich 
smd Geeign* sind auch na.urlich vorkommende Monoester- bzw. Wachsester-Gem.sche. w,e s.e z. B. ,m 

l01 ^^^:^W -d z.B. D.nbutyl-adipat. D,-n-bu,y>sebaca, Di^-ethylhexyO-adipa, 
DiS 2 h«vl*3Sucdn.« und D.-iscridecylacelaat. Geeignete Molester (111) smd z. B. E.hylenglykol-d.olea, 
ly£S^l™»«te*™t. Pro P yleng.ykold l( 2ethylhexa noat). Propylenglykol-d,-,sos,earat, Propylengly- 
kol-di-pelargonauButandiol-di-isostearatundNeopentylglykol-di-caprylat. r,,„,,u hP 
\V. OlWrper gut geeignet sind femer Ester von drei- und mehrwemgen Alkoholen. msbesondere pflanzhche 
Tril^rE B Olive4l. Mandelol. ErdnuBol. Scnnenblumenol oder auch die Ester des Pemaerythr.ts m.t z. B. 

^Fem^^ 

Raosdl Mandelol Palmol. aber auch die fliissigen An.eile des Kokosols oder des Palmkernols sow.e uensche 
0 w e z K auenol. die FICiss.gen Anteile des Rindertalges oder auch syn.he.ische Tnglycende, w.e s,e durch 
V re! terung von Glvcerin mit Fettsauren m.t 8-22 C-Atomen erhalten werden, * B. Triglyceride von Capry - 
saure 'caprfnsLe-Gemischen, Triglyceride aus techn,scher Olsaure oder aus Palmmnsaure-Olsaure-Gemi- 

^Be'vorzug, eignen sich solche Mono- und Diester und Triglyceride als Olkomponenten fur das "f^ngsg^ 
maBe Verfahren die be, Normal.emperatur von 20" C fliissig sind. es konnen aber auch hoherschmelzende Fet e 
unc 1 Ester dTe den angegebenen Formeln en.sprechen. in solchen Mengen m,«verwende. werden. daB die 
Mischunc der Olkomponenten bei Normaltemperaturnussigbleibt ■ i«r.«, <M, 

D "e Olkomponeme kann auch Kohlenwasserstoffble in untergeordne.en Mengen bis zu maximal 25 Gew 
bezogen auf die Olkomponente. enthal.en. Geeigne.e Kohlenwasserstoffe s,nd vor al em Paraffino e und synth - 
tisch hergestellte Kohlenwasserstoffe. z. B. fluss.ge Polyolefine oder def>n,erte Kohlenwasserstoffe. z. B. Alkyl- 
rvrlnhexane wie z B.das 1.3-Di-isooctvlcyclohexan. c 

Unte den 0 korpem(A)verdienendiejenigen besondere Beacht U ng.diee,n Dipolmomem oberhalb von 196 
D a wefsen well bei d iesen Olen die Herstellung feinieiliger statt grobte.bge. ■ O/W-Emulsionen durch das 
erf ndXsgemaBe Verfahren uberhaupi ers. moglich w.rd. Diese Gruppe der Olkbrper A) kann >n>besonde e 
durch em Dipolmomen. im Bere.ch von 2,0 bis 3.6 D charaklerisiert werden. Be.sp.ele dafur smd Decyloleat (2.19 
D).Ca P ryl/Caprinsauretriglycerid(2,78 D) und Mandelol (3.16 D). 

Die polaren Olkorper (A) werden in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen in e.ner Menge von 10 bis 90 

/~_ P ,„j c h t c»;i.r» ynriiistwr i<f von 20 bis 60 Gewichtsieilen eingesetzt. 

^X^nischeEmulgaioren (B) geeignete Substanzen sind gekennzeichne. ^eineUpo^ 
lineare Alkyl- oder Acylgruppe und erne hydrophile, aus medermolekularen Glycol-. Glucose- und Polyoletnern 

ee D'!Sio U n P ischen Emulga.oren (B) werden in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen in einer Menge von 
0 5 bis 30 Gewichtsteilen.vorzugsweise von 3 bis 20 Gewichtsteilen eingesetzt „„ lt „M« 
Als nichtionische Emulga.oren (B) eignen sich insbesondere E.Menox.dan.agerungspr^uk te »" ^Johle 
mit 16-22 C Atomen. Deranige Produkte sind handelsubl.cn. Die techmschen Produkte stellen Gemische 
TmoLer Polyglycolether der Ausgangsfe.talkohole dar.deren mit.lerer Oxe.hylierungsgrad der ■ngelagenen 
Seng" an Ethylenoxid entsprich. Als Emulgatoren konnen auch Ethylenoxidanlagerungsproduk.e an 
Par fales er aus emem Po.yo. mi, 3-6 CAtomen und Fettsauren mi, 14-22 C-Mo^n verwende wegen 
Solche Produkte werden z. B. durch E.hoxylierung von Feusaureparfalglycenden oder von Mono und D.-Feu 
saureestern des Sorbitans, z. B. von Sorbitanmonosteara, oder Sorbitansesqu.oleat hergestellt. Die fur das 
e^indungsgemaB Verfaliren geeigneten Emulga.oren sollen einen HLB-Werl von 10 b.s 18 aufwe.sen. Unter 
Ten ; HL.B ^«t (Hydrophil-Lipophil- Balance) soil ein Wer. vers.anden werden. der errechne, werden kann 



gemaB 
HLB = i^ 



60 



3 



DE 41 40 562 Al 

worm L der Gewichtsanten^Mfpophilen Gruppen, d. h. der Fettalkyl- oder Fettacyi^^wn in Prozcnt in den 
Ethylenoxidanlagerungsprodukten ist. 
Bevorzugt eignen sich als Emulgatoren (B) Fettalkoholpolygly kolether (Bl ) der allgemeinen Formel (IV) 

5 R'-(0-CH 2 -CH 2 )n-OH (IV) 

in der R 1 einen gesattigten oder ungesauigten, geradketiigen oder verzweigten Kohlenwasserstoffrest rnit 8 bis 
22 C- Atomen, vorzugsweise 1 2 bis 18 C-Atomen und n eine ganze Zahl von 10 bis 50, vorzugsweise von 10 bis 30, 
bedeutet, sowie Anlagerungsprodukte von 4 bis 20 Mol Ethylenoxid an ein oder mehrere Fettsaurepartialglyce- 
lo ride(B2). 

Unter Fettsaurepartialglyceriden (B2) von gesattigten oder ungesauigten Fettsauren mil 10 bis 20 C-Atomen 
sind dabei technische Gemische von Fettsauremono-, di- und triglyceriden zu verstehen, die durch Veresterung 
von 1 Mol Glycerin mit 1 bis 2 Mol einer (Cio-2o)-Fettsaure oder durch Umesterung von 1 Mol eines 
(C|o-?o)Fettsauretrig)ycerids, z. B- v on Rindertalg, Schweineschmalz, Palmol, Sonnenblumenol oder Sojaol mil 

15 0.5 bis 2 Mol Glycerin erhalten werden. Handelsublich sind zwei Typen von Partialglyceriden. Partialglyccride 
des Typs I enthalten 35 bis 60% Monoglyceride, 35 bis 50% Diglyceride und 1 bis 20% Triglyceride. Partialglyce- 
ride des Typs II werden durch Molekulardestillation aus solchen des Typs I hergestelh und enthalten 90 bis 96% 
Monoglyceride, 1 bis 5% Diglyceride und weniger als 1% Triglyceride (vergl. dazu: a)G5chuster und N. Adams: 
Zeitschrift fur Lebensmitteliechnologie, 1979, Band 30(6), S. 256 - 264; b) G.Schuster (Hrsg.) "Emulgatoren fur 

20 Lebensmitter, Springer- Verlag, 1985). Die erfindungsgemaB verwendeten Fettsaurepartialglyceride sollen 35 
bis 96% Monoglyceride, 1 bis 50% Diglyceride und 0,1 bis 20% Triglyceride enthalten. 

Bevorzugt geeignet als Emulgatoren sind Anlagerungsprodukte von 8—12 Mol Ethylenoxid an gesittigte 
Fettalkohole mit 16 — 22 C-Atomen. Zur erfindungsgemaBen Emulgierung von Olkomponenten, die keine unpo- 
laren Kohlenwasserstoffole enthalten, die also aus 50— 100Gew.-% Mono- und Diestern der Formeln I, II und 

25 III und 0— 50Gew.-% Fettsauretriglycenden bestehen, eignen sich als Emulgatoren insbesondere Anlagerungs- 
produkte von 8—12 Mol Ethylenoxid an cinen gesauigten Fettalkohol mit 18—22 C-Atonen. 

Zusatzlich zum Emulgator kann in vielen Fallen ein Co-Emulgator (C) zur Herstellung der Ol-in-Wasser- 
Emulsionen nach dem erfindungsgemaBen Verfahren niitzlich sein. Als Coemulgatoren sind erfindungsgemaB 
solche vom Typ der Fettalkohole mit 16 — 22 C-Atomen, z. B. Cetylalkohol, Stearylalkohol. Arachidylalkohol 

30 oder Behenylalkohol oder Gemische dieser Alkohole geeignet, wie sie bei der technischen Hydrierung von 
pflanzlichen und tierischen Fettsauren mit 16 — 22 C-Atomen oder der entsprechenden Fettsauremethylester 
erhalten werden. Weiterhin eignen sich als Coemulgatoren Partialester aus einem Polyol mit 3 — 6 C-Atomen 
und Fettsauren mit 14 — 22 C-Atomen. Solche Partialester sind z. B. die Monoglyceride von Palmitinund/oder 
Stearinsaure, die Sorbitanmono- und/oder -diester von Myristinsaure, Palmitinsiure, StearinsSure oder von 

35 Mischungen dieser Fettsauren, die Monoester aus Trimethylolpropan, Erythrit oder Pentaerythrit und gesauig- 
ten Fettsauren mit 14 — 22 C-Atomen. Als Monoester werden auch die technischen Monoester verstanden, die 
durch Veresterung von 1 Mol Polyol mit 1 Mol Fettsiure erhalten werden und die ein Gemisch aus Monoester, 
Diester und unverestertem Polyol darstellen. 
Besonders gut eignen sich fur das erfindungsgemaBe Verfahren als Co-Emulgatoren Cetylalkohol, Stearylal- 

40 kohol oder ein Glycerin-, Sorbitan- oder Trimethylolpropan- Monoester einer Fettsaure mit 14 — 22 C-Atomen 
oder Gemische dieser Stoffe. 

Die Co-Emuigatoren (C) werden in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen in einer Menge von 0 bis 30 
Gewichtsteilen, vorzugsweise von 1 bis20Gewichtsteilcneingesetzt. 

Der Grenzflachen-Moderator (D) wird ausgewahlt aus der Gruppe der Tocopherole, der Guerbetalkohole 

45 oder eines Steroids mit 1 bis 3 OH-Gruppen. Unter Tocopherolen sind Naturstoffe mit Vitamin E-Charakter zu 
verstehen, die sich vom 2-Methyl-2-(4'.8'.12 / -trimethyltridecyl)-chroman-6-ol, dem sogenannten Tocol, ableiten. 
Die Kennzeichnung erfolgt mit griechischen Buchstaben (vergl. "Rompps Chemie-Lexikon", O.-A.Neumuller 
(Hrsg.). 7. AufL Stuttgart 1977 S 3615?). Besonders bevorzugt itn Sinne der Crfindung ist u-Totopheroi, das am 
hauf igsten vorkommende und technische bedeutendste Tocopherol, das vielf ach auch als das eigentliche Vitamin 

50 E bezeichnet wird. Unter Guerbetalkoholen sind spezielle verzweigte Alkohole zu verstehen (vergl. z. B. A.J. 
O'Lenick jr.. R E. Bilbo, Soap Cosm. Chem. Spec. 1987 (4) 52). Die erfindungsgemaB einzusetzenden Guerbetal- 
kohole sollen 16 bis 20 C-Atome aufweisen, wie z. B. 2-Hexyldecanol oder 2-Octytdodecanol. Als besonders 
geeignet hat sich 2-Octyldodecanol erwiesen. Unter Steroiden ist eine Gruppe von natilriich auftretenden oder 
synthetisch gewonnenen Verbindungen zu verstehen, denen das GerOst des (partiell) hydrierten Cyclopen- 

55 ta(a)phenanthrens zugrunde liegt, vergl. z. B. O.A. Neumuller, Rompps Chemie-Lexikon, 7. AufL Stuttgart 1975, 
S. 3336 ff. Die erfindungsgemaB einzusetzenden Steroide sollen 1 bis 3 OH-Gruppen aufweisen. Besonders 
geeignet sind die Sterine, bei denen sich am dritten C-Atom des Steroidgeriisies eine OH-Gruppe bef indet Die 
Sterine treten in alien tierischen und pflanzlichen Zellen auf. Nach ihrem Vorkommen teilt man sie in Zoosterine, 
z. B. Cholesterin, und Phytosterine, die vorwiegend in hftheren Pflanzen vorkommen, auf. Ein besonders geeigne- 

60 tes Steroid ist Cholesterin. 

Der Wirkungsweise des Grenzflachen- Moderators beruht wahrscheinlich darauf, daB er wie das zu emulgie- 
rende Ol eine hydrophobe Grundstruktur aufweist, diese jedoch durch die sehr polare OH-Gruppe modifiziert 
ist, die in der Lage ist, in Gegenwart von Wasser, Wasserstoffbriicken auszubilden. 

Der Grenzflachen-Moderator (D) wird in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen in einer Menge von 0,01 

65 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise von 0,1 bis 30 Gew.-% und insbesondere von 0,5 bis 15 Gew.-% eingesetzt. Dabei 
werden besonders gute Ergebnisse im Sinne der Erfindung dann erhalten, wenn das Gewichts-Verhiltnis von 
Olkorper (A) und Grenzflachen-Moderator (D) im Bereich von I : 0,t bis 1 : 1 liegt 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann in der Weise durchgefuhrt werden, daB zunachst die Phaseninversion* 
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stemperatur bestimmt u^Hem man eine Probe der auf ubliche Weise hergeste^^^Biulsion unier Verwen- 
dung eines Leitfahigkei^PBgerates erhitzt und die Temperatur bestimmt, bei^^Fdie Leitf Shigkeit stark 
abnimrm. Die Abnahme der spezifischen Leitfahigkeit der zunachst vorhandenen Ol-in-Wasser-Emulsion nimmt 
ublicherweise uber emen Temperaturbereich von 2 — 8°C von anfanglich uber 1 Millisiemens pro cm (mS/cm) 
auf Wene unter 0,1 mS/cm ab. Dieser Temperaturbereich wird hier als Phaseninversions-Temperaturbereich 
(PIT-Bereich) bezeichnet. 

Nachdem der PIT-Bereich bekannt ist, kann man das erfindungsgemaBe Verfahren entweder in der Weise 
durchfuhren, daB man die zunachst wie ublich hergestellte Emulsion nachtraglich auf eine Temperatur erhitzt, 
die innerhalb oder oberhalb des Phaseninversions-Tempcraturbereichs liegu oder in der Weise. daB man bereits 
bei der Hersiellung der Emulsion eine Temperatur wahlt, die mnerhalb oder oberhalb des Phaseninversions- 
Temperaturbereicris liegt. Es ist auch mogtich ein wasserfreies oder wasserarmes Konzenuat bei der Phasemn- 
versions-Temperatur mit heiQem oder kaltem Wasser zu verdunnen(HeiB-HeiB- oder HeiB-Kalt-Verfahren). 

Ol-in-Wasser-Emulsionen, wie sie nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalten werden, finden Anwen- 
dung z. B. als Haut- und Korperpflegemittel. als Kuhlschmiermittel oder als Textil- und Faserhilfsmittel. Beson- 
ders bevor2ugt ist das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung emulsionsformiger Zubereitungen fiir die 
Haut- und Haarbehandlung geeignet. 

Die folgenden Beispiele dienen der Erlauterung der Erfindung und sind nicht einschrankend zu verstehen. 

Beispiele 

1. Allgemeines 

1.1. Abkiirzungen/Konveniionen 

In den Kopfzeilen derTabellen 1 bis 4 sind die Beispiele mit Bl bis BIO, die Vergleiche mit VI bis V4 kenntlich 
gemacht. Die Werte fur das Dipolmoment der Olkbrper wurden dabei in der ublichen Einheit Debye angegeben. 
In den Tabellen ist: 

a) die Menge der verwendeten Substanzen stets in Gew.-%, 

b) die Art der Emulsion als fein- oder grobteilig und 

c) der PIT- Bereich durch eine untere und obere Temperatur angegeben. 

1.2. Verwendete Substanzen 

a) polareOlkorper(A) 

1PM: lsopropylmyristat("Rilanit cs IPM"; Fa. Henkel/Dusseldorf), 
Cetiol V: Decyloleat ("Cetiol® V"j Fa. Henkel/Dusseldorf), 

Myritol 318: Capryl/Caprinsaure tnglycerid ("Myritol® 3 1 8", Fa. Henkel/Dusseldorf). 

b) nichtionische Emulgatoren(B) 

Eumulgin Bl: Anlagerungsprodukt von 12 mo) Ethylenoxid an 1 mol Cetostearylalkohol; CTFA-Bezeichnung: 
Ceteareth-12("Eumulgin s BP; Fa. Henkel/Dusseldorf) 

c) Co-Emulgatoren (C) 

Lanette O: Cie/is-Fettalkohol; CTFA-Bezeichnung: Cetostearylalkohol ( "Lanette® 0 deo"; Fa. Henkel/Diissel- 

a r\ 

uui i j, 

GMS:Glycennmonostearat("Cutina®GMS"; Fa. Henkel/Dusseldorf). 

d) Grenzflachen-Moderator (D) 

Vitamin E: Pflanzliches Tocopherol ("Copherol-F-1300"; Fa. Henkel Corp7USA). 
Eutanol G: 2-Octyldodecanol ("Eutanol® G"; Fa. Henkel/Dusseldorf) 

2. Herstellung und Charakterisierung der Emulsionen 

2.1. Herstellung der Emulsionen (ubliche Arbeitsweise) 

Die Komponenten (A) bis (D) wurden gemischt und auf eine Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes der 
Mischung erwarmt und homogenisiert. Dann wurde die Schmelze unter Ruhren in das Wasser, welches auf etwa 
die gleiche Temperatur erhitzt war, einemulgiert. Die Zusammensetzung der Emulsionen ist den Tabellen 1 bis 4 
zu entnehmen. 

22. Herstellung der Emulsionen 
Die Emulsionen wurden t wie unter 2.1. beschrieben hergestellt und dann kurzzeitig (ca. 1 Minute) auf 95°C 
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erhitzt. Dann wurden die Ei 
Raumtemperatur abgekuhlt 
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n rasch, d. h. mil einer Abkuhlrate von ca. 2°C pro 



2.3. Ermittlung der Phaseninversionstemperatur 



unter Riihren auf 



Unter Verwendung ciner LeitfahigkeitsmeBbrucke (Fa. Radiometer, (Copenhagen) wurde die elektrische 
Leitfahigkeit der Emulsionen in Abhangigkeit von der Temperatur ermittelt. Zu diescm Zweck wurde die 
Emulsion zunachsi auf + 20° C abgekiihlt. Bei dieser Temperatur zeigten die Emulsionen eine Leitfahigkeit von 
uber 1 Millisiemens pro cm (mS/cm), d. h., sie lagen als Ol-in-Wasser-Emulsionen vor. Durch langsames Erwar- 
men mit einer Heizrate von ca. 0,5°C/min, die mit Hilfe eines Temperatur-Programmgebers in Verbindung mil 
einem Kryostaten gesteuert wurde, wurde ein Leitfahigkeitsdiagramm erstellt Der Temperaturbereich, inner- 
halb welchem die Leitfahigkeit auf Werie unterhalb 0,1 mS/cm abfiel. wurde als Phaseninversions-Temperatur- 
bereich notiert. 

2.4. Beurteilung der Emulsionen 

Die erhaltenen O/W-Emulsionen wurden bei 400facher VergroBerung im Mikroskop unicrsucht. Sofern 
Oltropfchen erkennbar waren, wurde die Emulsion als "grab" eingestuft; waren dagegen keine Oliropfchen zu 
erkennen, so wurde die Emulsion als "fein" bezeichnet. Bei feinteiligen Emulsionen kann dementsprechend von 
einer TropfchengroBe unterhalb von 1 urn ausgegangen werden. 





2.5 Ergebnisse 








Beispiele 1 und 2 








Tabelle 1 








VI 


Bl 


B2 


LanetteO 


4,5 


4,5 


4,5 


Eumulgin Bl 


6,0 


6,0 


6,0 


Cetiol V") 


30,0 


25.0 


20,0 


Vitamin E 




5,0 


10.0 


Wasser 


59,5 


59,5 


59,5 


Emulsion 


grob 


fein 


fein 


PIT-Bereich (°C) 








a) untere T. 


87 


88 


79 


b) obere T. 


90 


93 


82 



■) Dipolmoment - 2,19 D 

lm Vergleichsversuch VI wurde nur eine grobteilige Emulsion erhalten. Demgegenuber wurden bei den 
erfindungsgemaBen Beispielen Bl und B2 feinteilige Emulsionen erhalten; daruber hinaus ist gegeniiber VI die 
Phaseninversionstemperatur geringer, das heiBt die Herstellung der Emulsion gelingt schon bei niedrigerer 
Temperatur. 



50 



60 



65 



6 





Dh 


A \ Ad 


A 1 






w 




Beispiele 3 bis 6 












Tabcllc2 










V2 


B3 




B5 


B6 


LanetteO 


4,5 


4.5 


4.5 


4.5 


4.5 


Eumulgin Bl 


6,0 


6.0 


6,0 


6.0 


6,0 


Myristol318 b ) 


30,0 


25,0 


20,0 


25,0 


20.0 


Vitamin E 





5.0 


10,0 


— 




Eutanol G 


- 


- 


- 


5,0 


10.0 


Wasser 


59,5 


59,5 


59,5 


59.5 


59.5 


Emulsion 


grob 


fein 


fcm 


fcin 


fein 


PIT-Bereich(°C) 












a) untereT, 


>100°) 


93 


84 


94 


93 


b)obere*I\ 


>100 


97 


88 


99 


96 



b ) Dipoimomcnt - 2,78 D 

d ) > 1 00 bcdcuiet dabci. daD im Temperaturbereich bis 100'C kcinc 
Phaseninversion bcobachtci wurdc 



Im Vergleichsversuch V2 wurdc nur eine grobteilige Emulsion erhalten. Dcmgegenuber wurden bei den 25 
erfindungsgemaOen Beispielen B3 bis B6 feinteilige Emulsionen erhalten; daruber hinaus ist gegeniiber V2 die 
Phaseninversionstemperatur geringer. das heiOt die Herstellung der Emulsion gelingt schon bei niedrigerer 
Temperatur, 

Beispiele 7 bis 9 30 
Tabelle 3 





V3 


B7 


B8 


B9 


35 


LanetteO 


4,5 


4,5 


4,5 


43 




Eumulgin Bl 


6,0 


6,0 


6,0 


6,0 




IPM C ) 


30,0 


25.0 


22.0 


15.0 


40 


Vitamin E 




5,0 


8,0 


15.0 




Wasser 


59,5 


59,5 


593 


593 




Emulsion 


fein 


fein 


fein 


fein 




PIT-Bereich(°C) 
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a) untere T. 


86 


81 


78 


68 




b) obere T. 


90 


85 


81 


81 





c ) Dipolmoment - 1,96 D 



Der Vergleich V3 zeigt, daD bei Olen mit einem Dipolmoment bis zu 1,96 D feinteilige Emulsionen auch ohne 
die Gegenwart eines Grenzflachen-Moderators (D) zuganglich sind. Demgegeniiber geht aus den erfindungsge- 
maflen Beispielen B7 bis B9 klar hervor, daB gegeniiber V3 die Phaseninversionstemperatur deutlich gesenkt 
wird, das heiBt die Herstellung der Emulsionen gelingt schon bei niedrigerer Temperatur. 
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Beispiele lOund 11 








Tabelle 4 

1 a lit w 








V4 


BIO 


Bl I 


GMS 


4,5 


4,5 




Eumulgin Bl 


6,0 


6,0 


6.0 


IPM C ) 


30,0 


25,0 


30,0 


Vitamin E 




5,0 


5,0 


Wasser 


59,5 


59,5 


59,5 


Emulsion 


fein 


fein 


fein 


rl 1 *bercicn ( L) 








a j us 11 vi c i , 


64 


60 


90 


b)oberc T. 


70 


64 


95 



c ) Dipolmoment - 1,96 D 



Das Beispiel B10 zeigt gegenuber dem Vergleich V4 dieselbe Verbesserung wie die Beispiele B7 bis B9 
gegenuber dem Vergleich V3. 

Das Beispiel B11 macht dariiber hmaus deutlich, daB die Verwendung eines Co-Emulgators fakultaiiv und 
nicht zwingend erforderlich ist. 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von OlinWasser-Emulsionen von polaren Olkorpern (A), dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man 

A) 10 bis 90 Gew.-% eines polaren Olkorpers mit 

B) 0,5 bis 30 Gew.-Vo eines nichtionischen Emulgators mit einem HLB-Wert von 10 bis 18 und 

C) 0 bis 30Gew.-% eines Co-Emulgators aus der Gruppe der Fettalkohole mit 12 bis 22 C-Atomen 
oder der Partialester von Polyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit Fettsauren mit 12 bis 22 C-Atomen und 

D) 0,01 bis 50 Gew.-°/o eines Grenzflachen-Moderators, der ausgewahlt ist aus der Gruppe der Toco- 
pherol, der Guerbetalkohole mit 16 bis 20 C-Atomen oder eines Steroids mit 1 bis 3 OH-Gruppen in 
Gegenwart von 8 bis 85 Gew.-% Wasser bei einer Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des 
Gemisches aus den Komponenten (A) bis (D) emulgiert und die Emulsion auf eine Temperatur inner- 
halb oder oberhalb des Phaseninversions-Temperaturbereichs erhitzt — oder die Emulsion bei dieser 
Temperatur herstellt — und dann die Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninversion- 
stemperaturbereichs abkiihlt und gegebenenfalls mit Wasser weiter verdOnnt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB man den Grenzflachen-Moderator (D) in einer 
Menge einsetzt, die 0.1 bis 30 Gew.-% entspricht. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2. dadurch gekennzeichnet, daO man den Grenzflachen-Moderator (D) 
in einer Menge einsetzt. die 0,5 bis 15 Gew.-% entspricht. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man als Grenzflachen-Mode- 
rator (D)a-Tocopherol einsetzt. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man als Grenzflachen- Mode- 
rator (D) 2-Gciyidodetanui ein&eizi. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man einen polaren Olkorper 
(A) einsetzt, der em Dipolmoment oberhalb von 1.96 D aufweist. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB man einen polaren Olkorper 
(A) einsetzt, der ein Dipolmoment im Bereich von 2,0 bis 3,6 D aufweist. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB man das Gewichts-Verhaltnis 
von Olkorper (A) und Grenzflachen-Moderator (D) im Bereich von 1 :0,1 bis 1 :l einstellt. 
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